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ABSTRACT : 

Process for producing highly pure Co comprises: (a) contacting an 
ag. soln. of cobalt chloride having a HCl acid concn. of 7 - 12 N and 
contg. at least Fe and / or Ni as impurities with an ion exchange 
resin so that the Co is adsorbed by the resin; (b) eluting the Co 
using 1 - 6 N HCl acid as eluent; (c) evaporating the soln. contg. 
the eluted Co and drying or concentrating in another way and 
producing a cleaned ag. soln. of cobalt chloride having a pH of 0 - 
6; and (d) electrolytically refining using the cobalt chloride aq. 
soln. as electrolyte. Also claimed are: (i) a process as above contg. 
a further step before the electrolytic refining of (d') removing 
organic contaminants from the cleaned cobalt chloride aq. soln. using 
activated charcoal; (ii) a process as above in which the original aq. 
soln. of cobalt chloride contains additional impurities, namely 
alkali metals like K and Na, and radioactive metals such as U and Th; 
and (iii) sputtering targets made of highly pure Co having content of 
impurity elements as follows: Na 0.05 ppm or less; K 0.05 ppm or 
less; Fe 1 ppm or less; Ni 1 ppm or less; Cr 1 ppm or less; U 0.01 
ppb or less; Th 0.01 ppb or less; C 50 ppm or less or 10 ppm or less; 
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and 0 100 ppm or less. 
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@ Verfahren zum Erzeugen von hochreinem Kobalt und Sputtering-Targets aus hochreinem Kobalt 

@ Verfahren zum Erzeugen von hochreinem Kobatt, bei dem 
eine wa&rige Losung von Kobaltchlorid, die eine Chlorwas- 
serstoffsaurekonzentration von 7 bis 12N hat und minde- 
stens Fe und/oder Ni aJs Verunreinigung enthalt, mit einem 
Anionenaustauscherharz kontaktiert wtrd, auf dem Kobalt 
adsorblert wird; Kobatt unter Venwendung von 1 bis 6N 
Chlorwassarstoffsaure eluiert wlrd; die Losung konzentriert 
und eine gereinigte wafiriga Losung von Kobaltchlorid mit 
einem pH-Wert von 0 bis 8 erzeugt wird; und eine elektrolyti- 
sche RafHnation unter Verwendung der gereinigten Losung 
als Elektrolyt durchgefuhrt wird, urn elektrochemisch abge- 
schiedenes Kobatt zu erhalten. Die Erfindung hat femer ein 
Sputtering-Target aus hochreinem Kobalt mit folgenden 
Gehatten zum Gegenstand: Na £ 0.05 ppm; K £ 0,05 ppm; 
Fe S 1 ppm; Ni S 1 ppm; Cr 5 1 ppm; U ^ 0,01 ppb; Th £ 
0,01 ppb; C ^ 50 ppm; O S 100 ppm; Rest Kobatt und 
unvermeidbare Verunreinigungen. 
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Beschreibung 

Die vorii gend Erfindung betrifft ein Verfahren zum Erzeugen von hochreinem Kobalt sowie ein unt r 
Verwendung von letzterem hergestelltes Sputtering-Target aus hochreinem Kobalt Das erfindungsgemaB 
hergestellte hochrein Kobalt hat incn hohen Reinheitsgrad und weist insbesondere minimale Mengen an 
Alkalimetalleiementea radioaktiven Elementen und Obergangsmetallelementen auf. Es enthalt femer nur mini- 
male Niengen an Gas oder an vergasungsl^gen Komponenten, und es eignet sich zur Verwendung als 
Targetwerkstoff, zur Bildung von VLSI-Elektrodcn und -Leitem oder -Verdrahtungen, verschiedenen Filmen 
und dergleichen. 

Polysilizium wurde bisher in Etektroden oder Leitem von LSI-Halbleiteranordnungen verwendet Im Zuge 
der Tendenz zu hoherer Integration von LSI-Halbleiteranordnungen wurden in groBem Umfang Silizide von 
Molybdan, Wolfram und dergleichen eingesetzt Derzeit erfahrt die praktische Verwendung von Siliziden von 
Titan und Kobalt zunehmende AufmerksamkeiL Auch Versuche, Kobalt als Leiter oder Verdrahtungen anstelle 
von bisher benutztem Aluminium oder Aluminiimilegierungen nehmen zu. Die Elektroden, Leiter oder Verdrah- 
tungen aus Kobalt oder Kobalt-Silizid werden typischerweise ausgebildet, indem ein Kobalttarget in einer 
Argonatmosphtre zerst^ubt winL 

Es ist wichtig, daS Halbletterbautetle nach dem Zerstauben (Sputtem) fur Halbleiteranordnungen schadliche 
Metallverunrelnigungen nur in minimaien Mengen enthalten. Das heiBt, es ist wesentlich, daB (1) Alkalimetalle, 
wie Na, K und dergleichen^ (2) radioaktive Elemente, wie U, Th und dergldchen, sowie (3) Obergangsmetalle, wie 
Fe, Ni, Cr und dergleichen, bis auf ein Minimum eliminiert werden. 

Alkalimetalle, wie Na, K und dergleichen, bewegen sich leicht in Gate-Isotierfilmen, und sie kSnnen Ver- 
schlechterungen von MOS-LSI-Grenzschichteigenschaften bewirken. Radioaktive Hemente, wie U, TTi und 
dergleichen, kdnnen Softfehler von Vorrichtungselementen aufgrund von Alpha-Strahlen verursachen, die von 
diesen radioaktiven Elementen emittiert werden. Schwere Metalle, wie Fe, Ni, Cr und der^eichen, kdnnen zu 
Sdiwierigkeiten bei einem AnschluB an der Grenzschicht fiihren. 

Handelsublich verfugbares Kobalt, sogenanntes Roh-Stuckkobalt, enthalt mehrere zig ppm Fe und mehrere 
I ppm Ni als Verunreinigungen. Als Verfahren zur Herstellung von hochreinem Kobalt aus soldiem Rohkobalt 
kommt in erster Linie ein elektrolytisches Raffinieren in Betracht Beim elektrofytischen Raffinieren ist jedoch 
eine hochgradige Reinigung mit dem normalen elektrolytisdien Raffiniervorgang schwierig, weil die Standard- 
Elektroden-Potentiale der Verunreinigungen Ni und Fe und das Standard-Elektroden-Potential von Co sehr 
nahe beieinand^iegen. Urn beim dektrolytischen Raffinieren fOr eine hochgradige Reinigung zu sorgen, mufi 
diese durchgefuhrt werden, w^end die Verunreinigungen im Elektrolyten durch einen Ldsungsmittel-Extrak- 
donsprozeB oder dergleichen beseitigt werden, dh^ wahrend die Konzentrationen an Ni und Fe in dem 
mektrolyten im Mittel auf nicht mehr als 13 mg/1 (Liter) bzw. nicht mehr als 0,1 mg/1 gehaltwi werden, wenn die 
Co-Konzentration im Elektrolyten 40 bis 60g/l betragt Dies erfordert eine sehr genaue Steuerung oder 
Regelung. Zum Beseidgen von Ni durch Ldsungsmittelextraktion tst femer dn spezielles Losungsmittel, wie 
ALKYLOXYM und andere, notwendig, und es wird auch eine komplexe Arbeitsweise erforderiich, weU Kobalt 
mit extrahiert wird. AuBerdem besteht das Problem, daB das extraiuerende L5sungsmittel in dem Elektrolyten 
geldst wird und dadurch Verluste eintreten. 

Ein weiteres Problem besteht darin, daB sich zuweiien elektrochemisch abgeschiedenes Kobalt von einem 
Kathodenblech abschalt Es treten auch Falle auf, in denen es sich als schwierig erweist, die Gehalte von 
Gaskomponenten (worunter vorliegend sowohl gasformige Komponenten als audi vergasungs^hige Kompo- 
nenten verstanden werden sollenX wie Kohlenstoff, Sauerstoff und andere, zu senken. Soldie Gaskomponenten, 
wie C, O und dergleichen, werden als unerwOnscht angesehen, da mit ihnen eine Pardkelerzeugung verbunden 
ist, wenn solches Kobalt als Sputtering-Target verwendet wird 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zu schaffen, das in der Lage ist, auf 
stabile und unkomplizierte Weise ein hochreines Kobalt mit einem Reinheitsgrad von 5N {9Qfi99%, im folgen- 
den einfach als 5N bezeichnet) oder hdher zu erzeugen, das minimale Mengen an Alkalimetallelementen, 
radioaktiven Elementen und Obergangsmetallelementen enthalt und das sich fur die Erzeugung von Sputtering- 
Targets und andere Anwendungen eignet 

Mit der vorliegenden Erfindung soli femer ein Verfahren geschaffen werden das auf stabile und leichte Weise 
hochreines Kobalt erzeugen kann, das Reinheitsgrade von 5N oder hdher hat und das nicht nur minimale 
Mengen an Alkalimetallelementen radioaktiven Elementen und Obergangsmetall sondem auch minimale Men- 
gen an Gaskomponenten und anderen Verunreinigungen enthilt und das sich fur die Herstellung von Sputte- 
ring-Targets und andere Anwendungen eignet 

Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die Schaffung eines Sputtering-Targets aus hochreinem Kobalt mit einem 
Reinheitsgrad von 5N oder hdher, das nicht nur nunimale Mengen an Alkalimetallelementen, radioaktiven 
Elementen und Obergangsmetallelementen, sondem auch minimale Mengen an Gaskomponenten und anderen 
Verunreinigungen enth^t 

Es wurde gefunden, daB durch Kombinadon eines Anionen-Austausch-Prozesses und eines elektrolytischen 
Raffinadonsprozesses, gegebenenfails weiter kombiniert mit einem Vakuura-SchmelzprozeB, ein hochreines 
Kobalt auf stabile und einfache Weise mit niedrigen Kosten und auf Massenproduktionsba^s hergestellt werden 
kann. 

Mit der Erfindung wird insbesondere ein Verfahren zum Erzeugen v n hochreinem Kobalt geschaffen, bei 
dem: 

a) ein waBrige Losung von Kobaltchlorid di eine Chlorwasserstoffsaure-Konzentration von 7 bis 12N hat 
und mindest ns Fe und/oder Ni als Verunreinigung enth^t, mit einem Anionenaustauscherharz in Kontakt 
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gebracht wird, so daB Kobalt von dem Anionenatistauscherharz adsorbiert wird; 

b) das (Cobalt unter Verwendung von Chiorwasserstoffsaure mit einer Konzentration von 1 bis 6N als 
Elutionsldsung eluiert wird; 

c) die eluiertes Kobalt enthaltende L5sung verdampft und getrocknet oder auf andere Weise konzentriert 
wird und eine gereinigte waBrige Ldsung von Kobaitchlorid mit einem pH-Wert von 0 bis 6 erzeugt wird; 5 
und 

d) eine elektrolytisch Ra^ation unter Verwendung der gereinigten wSBrigen Ldsung als Elektrolyt 
durchgefOhrt wird, urn elektrochemisch abgeschiedenes Kobalt zu erhalten. 

Es zeigte sich, daB bei dem vorstehend skizzierten kombinierten Verfahren aus AnionenaustauschprozeB und lo 
elektrolytischem RaffinatlonsprozeB nach und nach gewisse organische Stoffe aus dem Anionenaustauscherharz 
in die Elutionsldsung gelangen, beispielsweise wahrend des Einmischens in einen Elektrolyten, wobet sie ihrer- 
setts mogiicherweise in ein aus elektrochemisch abgeschiedenem Kobalt erzeugtes Target oder dergleichen als 
Gaskomponenten, beispielsweise Kohlenstoff, Sauersto^ und dergleichen, gelangen. Es zeigte sich, daB durch 
Kombination eines Anionenaustausch-Prozesses und eines elekrolytischen Raffinationsprozesses unter Ein- is 
schluB einer Aktivkohle-Behandlung, gegebenenfails femer kombiniert mit einem VakuumschmelzprozeB, ein 
insbesondere fOr Sputtering-Targets geeignetes hodireines Kobalt auf stabile und einfache Weise mit niedrigen 
Kosten und auf Massenproduktions-Basis hergestetlt werden kann, wobei dieses Kobalt nicht nur einen beson- 
ders niedngen Gehalt an Alkaiimetallelementen, radioaktiven Elementen und Obergangsmetallelementen, son- 
dem auch einen besonders niedngen Gehalt an Gaskomponenten hat 20 

Basierend auf diesen Erkenntnissen wird mit der Erfindung femer ein Verfahren zum Erzeugen von hochrei- 
nem Kobalt geschaffen, bei dem: 

a) eine w^rige Ldsung von Kobaitchlorid, die eine Chlorwasserstoffeaure-Konzentration von 7 bis 12N hat 
und mindestens Fe und/oder Ni als Vemnreinigung entbalt, mit einem Anionenaustauscherharz in Kontakt 2S 
gebracht wird, so daB Kobalt von dem Anionenaustauscherharz adsorbiert wird; 

b) das Kobalt unter Verwendung von Chlorwasserstoffsitu^ mit einer Konzentration von 1 bis 6N als 
Elutionsldsung eluiert wird; 

c) die eluiertes Kobalt enthaltende Ldsung verdampft und getrocknet oder auf andere Weise konzentriert 
wird und eine gereinigte wiBrige Ldsung von Kobaitchlorid mit einem pH-Wert von 0 bis 6 erzeugt wird; 30 

d) in der gereinigten wlBrigen Ldsimg von Kobaitchlorid vorhandene organische Stoffe durch Behandlung 
mit AlOivkohle beseitigt werden; und 

e) eine elektrolytische Raffination unter Verwendung der gereinigten ^Brigen Ldsung als Elektrolyt 
durchgeffihrt wird, um elektrochemisch abgeschiedenes Kobalt zu erl^ten. 

35 

Insbesondere wird mit der voriiegenden ErHndung auch ein Verfahren zum Erzeugen von hochreinem Kobalt 
geschaffen, bei dem: 

a) eine waBrige Ldsung von Kobaitchlorid, die eine Chlorwasserstoffs^ure-Konzentration von 7 bis 12N hat 
und mindestens Fe und/oder Ni, Alkalimetalle, wie Na und K, sowie radioaktive Metalle; wie U und Th, als 40 
Veninreinigungen enthtlt, mit einem Anionenaustaiisdieiiiarz in Kontakt gebracht wird, so daB Kobalt 
sowie Fe und U von dem Anionenaustauscherharz adsorbiert werden; 

b) das Kobalt unter Verwendung von Qilorwasserstoffsaure mit einer Konzentration von 1 bis 6N als 
Elutionsldsung eluiert wird; 

5 c) die eluiertes Kobalt enthaltende Ldsung verdampft und getrocknet oder auf andere Weise konzentriert 45 
wird und eine gereinigte waBrige Ldsung von Kobaitchlorid mit einem pH-Wert von 0 bis 6 erzeugt wird; 

d) in der gereinigten wSBrigen Ldsung von Kobaitchlorid vorhandene, von dem Anionenaustauscherharz 
abgeleitete organische Stoffe durch Behandlung mit Aktivkohle beseitigt werden; und 

e) eine elektrolytische RafHnation unter Verwendung der gereinigten w^rigen Ldsung als Elektrolyt 
durchgefuhrt wird, um elektrochemisch abgeschiedenes Kobalt zu erhalten. 50 

Weil die Mdglichkeit besteht, daB Veninreinigungen, wie Fe, in der Aktivkohle in erhebltdier Menge enthal- 
ten sind, wird in einem solchen Fall die Aktivkohle vorzugsweise mit einer Sbutq vorbehandelt 

In dem vorstehend genannten Verfahren werden bei dem elektrolytischen Raffinieren vorzugsweise Anode 
und Kathode durch eine Zwischenwand oder eine Anionenaustauschermembran getrennt, und die gereinigte 55 
w^rige Ldsung von Kobaitchlorid wird in die Kathodenseite mindestens intermittiermd etngegeben, w^end 
der Anolyt mindestens intermittierend abgezogen wird Vorzugsweise wird femer der abgezogene Anoiyt 
zwecks Wlederverwendung mit dem Anionenaustauscherhanc in Kontakt gebracht, nachdem seme Chiorwas- 
serstoffsaure auf 7 bis 1 2N eingestellt wurde. 

Vorteilhafterweise wird das elektrochemisch abgeschiedene Kobalt in emem Vakuumschmetzverfahren, bei- 60 
sptelsweise einem Elektronenstrahl-Schmelzverf§hren oder dergleichen, geschmolzen, um darin enthaltene 
kleinere Mengen an flfichtigen Elementen, wie Na, K und dergleichen, zu entfemea 

Mit der voriiegenden ErHndung wird femer ein Sputtering-Target aus hochreinem Kobalt geschaffen, bei dem 
der Na-Gehalt 0,05 ppm oder weniger betragt; der K-Gehalt 0,05 ppm oder weniger betr^gt; der Fe-Gehalt " 
1 ppm der weniger betrSgt; der Ni-Gehalt 1 ppm oder weniger betragt; der Cr-Gehalt 1 ppm oder weniger 65 
betragt; der U-Gehalt 0,01 ppb der weniger betragt; der Th-Gehalt 0,01 ppb der weniger betragt; der 
C-Gehalt 50 ppm oder weniger betrSgt; und der O-Gehalt 100 ppm oder weniger betragt, und bet dem der Rest 
aus Kobalt und unvermeidbaren Veninreinigungen besteht Mit der Erfindung wird des weiteren ein Sputtering- 
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Target aus hochreinem Kobalt geschaffen. bei dem der Na-Gehalt 0,05 ppm oder weniger betrSgt; der K-Gehalt 
0,05 ppm Oder weniger betragt; der Fe-Gehalt I ppm oder weniger betrSgt; der Ni-Gehalt I PPrap^^er weniger 
betragt; der Cr-Gehalt I ppm oder weniger betragt; der U-Gehalt 0.0 1 ppb oder wemger betragt; der Th-Gehalt 
001 ppb Oder weniger betragt; der C-Gehalt 10 ppm oder weniger betragt; und der O-Gehalt 100 ppm oder 
weniger betragt, und bei dem der Rest aus Kobalt und unverraeidbaren Verunreimgungen b steht 

Die vorliegend verwendete waBrige LSsung von Kobaltchlorid ist nicht naher spezifiziert Im allgememen 
handelt es sich dabei um eine Ldsung, die dadurch erhalten wird. daB handelsflbUch verfflgbares Rohkobalt, <tes 
mehrere ag ppm Fe und mefarere 100 ppm Ni als Verunreinigungen enthalt. in Chlorwasserstoffsaure gelost 

^We zum Losen des Rohkobalts verwendete Chlorwasserstoffsaure ist keinen besonderen Beschrankungen 
unterworfen; es kann selbst industrielle Chlorwasserstoffsaure niedriger Reinheit benutzt werden. Der Grund 
daf Or llegt darin, daB in Chlorwasserstoffsaure enthaltene Verunreinigungen zusammen mit Verunreimgungen 
im Kobalt durch das vorliegendeVerfahrenbeseitigt werden konnen. ... 

Eine zum Aufldsen von Kobalt vorgesehene Snrichtung ist zweckraaBig mit einer KOhltromrael oder einem 
KQhImantel sowie mit einer Anordnung zur RUckgewinnung von Chlorwasserstoffgas ausgestattet, um von der 
Chlorwasserstoffsaure effektiven Gebrauch zu raachen. Fiir die Knrichtung konnen Werkstoffe wie Quarz, 
Graphit, Teflon (Warenzeichen der DuPont Company^ Folyethylen oder andere Poiymere benutzt werden. 

Die Temperatur, bei wdcher das Schmelzen durchgefOhrt wird, Uegt im Bereich von 50 bis 100 C, vorzu^ei- 
se im Bereich von 80 bis 95*»C Bei Temperaturen unter 50<»C ist die Schmelzgeschwindigkeit zu mwing. wahrend 
andererseits bei Temperaturen aber lOO'^C eine heftige Verdampfung auftritt, die mit groBen Verlusten der 

Losung verbunden ist. , , « - . • r 

Die Konzentration der Chlorwasserstoffsaure in der waBrigen Kobaltdilondldsung wird vorzugsweise a^ 
einen Endwert von 7 bis 12N eingestellt Wenn sie be'mi lonenaustausch unter 7N oder uber 12N liegt, wu d 
Kobalt kaum adsorbiert Vorzugsweise Oegt die Kobaltkonzentration im Bereich von 10 bis 70 g^ Wenn die 
Kobaltkonzentration kleiner als 10 g/1 ist, wird eine groBe Menge an Oilorwasserstoffsaure benoUgt was zu 
erhohtenKostenfahrt Uegt andererseits die Kobaltkonzentration Uber 70 gatrittbeiderdiehdhereChlorwas- 
serstoffsaurekonzentration aufweisenden LSsung das AusfaUen von Kobaltchlond bei Raumteraperatur, d. h. bei 
etwa20*»C,auf, was nicht zubevorzugenbt u u ui isr* 

Bei dem Anionenaustausch unter Verwendung der obengenannten wSBngen KobaltchlondlSsung laUt man 
Kobalt auf dem Anionenaustauscherhare adsorbieren. Hinsichtiich des vorliegend verwendeten Harz^ beste- 
hen keine besonderen Beschrankungen. solange es sich nur ura ein Amonenaustauscherharz handelt Beispiele 
far brauchbare Ank>nenaustauscherharze sind DOWEX I x 8 und DOWEX 2x8 (hergesteflt von der Fa. 
MUROMACHIKAGAKUKJCXDIAIONSAlOunddergleichen. 

Kobalt bildet einen Chloridkomplex in Chlorwasserstoffsaure hoher Konzentration, und es Uegt^ Anion vor. 
Aus diesem Grund laBt man Kobalt auf dem Anionenaustauscherharz adsorbieren. Fe imd U weisen em 
ahnliches Verhalten wie Kobalt auf und man laBt sie gldchfalls auf dem Anionenaustauscherharz adsorbieren. 
Ni, Alkalimetafle, wie Na. K und dergleichen, sowie Th als Hauptverunreinigungen bilden jedoch fcemen 
Chloridkompl^ Daher werden sie auf dem Harz nicht adsorbiea und sie strSmen aus der Harzkotonne aus. 

Um in der Harzkolonne zurfickbleibende Verunreinigungen zu eliminieren, wird das Harz unter Vawendung 
von Chlorwasserstoffsaure mit einer Konzentration von 7 bis 12N gewaschen. AuBerhalb dieses Konzentra- 
tionsbereichs wird raogiicherweise Kobalt in unerwanschter Weise eluiert, weil die Bindung von Kobalt an das 
Anionenaustauscherharz schwach ist Um nur auf dem Anionenaustauscherharz adsorbiertes Kobalt zu eluieren, 
wird dann als Elutionslosung Chlorwasserstoffsaure mit einer Konzentration von 1 bis 6N, vorzugsweise 3 bis 
4N benutzt Unterhalb einer Konzentration von IN werden Fe und U, die als Verunreimgungen gieichfdte 
adsorbiert wurden. in unerwfinschter Weise zusammen mit Co eluiert Oberhalb emer Konzentratton von 6N 
wird das Suieren von Co von dem Harz schwierig. und die Menge der verwendeten Chlorwasserstoffsaure wird 

unerwunscht groB. , 

Fe und U, die auf dem Amonenaustauscherharz adsorbiert bleiben,k5nnen dann leicht draxA Verwendraig von 
Chiorwassersto^ure mit einer Konzentration von weniger als IN eluiert werden. Infolgedessen liBt sich das 
Anionenaustausdberiiarz regenerieren indem die Elution von Fe und U in einer zweckei^rechenden Stufe 
unter BerOcksichtigung des Adsorptionsvermagens des verwendeten Airionenaustauscherharzes und anderer 
Falctoren durchgefOhrt wird. , . , , , • . « te 

Die w^rige KobaltchloridlSsung mit ehuertem Kobalt kann als soldie nicht fiir eme elektrolytische Raffina- 
tion verwendet werden. weil die Konzentration der Chlorwasserstoffsaure zu hoch ist Die waBnge Kobaltehlo- 
ridlasung, in der sich eluiertes Kobalt befindet. wird daher bis zum Trockenzustand emgedampft oder m anderer 
Weise konzentriert. worauf Wasser zugesetzt wird, um eme gerranigte wSBrige LSsung von Kobaltchlond 
herzustellen,dieeinenpH-Wertvon0bis6hatunddieaIsElektrolytverwendetwird. 

Es empfiehlt sich, die Verdampfung bis zum Trockenzustand oder die Konzentration unter Veroendung emer 
rotierenden Verdampfungsvorrichtung oder dergleichen vorzunehmen. Die Temperatur fur das Emdampfenbis 
zum Trockenzustand oder fur die Konzentration soil nicht unter 80-C und vorzugsweise nicht untea- 100 C 
liegen. Wenn die Temperatur niedriger als 80»C ist, wird die fur die Verdampfung bis zum Trockenzustand oder 
ftodie Konzentration erforderiiche Zeitspanne QbermaBig lang. Die fttr das Verdai^fen zum Trockeimistand 
Oder for die Konzentration benStigte Zeitspanne BBt sich verkurzen, faidem das Verfahren unter emem leichten 
Unterdruck unt r Verwendung eines Aspirators oder dergleichen durchgefOhrt wuti Als Werkstoff fur die 
Enrichtung zum Verdampfen bis zum Trockenzustand oder fOr di Konzentrati n eignet sich msbesondere 
Quarz. Graphit.Ten n (Warenzeichen der DuPont Company) oder dergleichen. Das erzeugte Chlorwaserstoff- 
^ wird gekflhlt und k ndensiert. um b im Schmelzen des Kobalts oder beim Anionenaustausch wieder 
verwendet zu werden. 
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Es besteht auch die Mdgltchkeit, daB organische Stoffe in dcm Anbnenaustauscherharz (Styrol, Divinylben- 
zol. Amine und andere) nach und nach in den ProzeB austreten und sich mit der Ldsung mischen. In einem 
solchen Fall wird eine Aktivkohle-Behandlung durchgefuhrt. um solche organische Stoffe zu beseitigea Aktiv- 
kohle enthait mdgiicherweise Verunreinigungen, wie Fe und dergleichen. Vorzugsweise wird die Aktivkohle 
daher zuvor mit Siure behandelt, um die Verunreinigungen bei der Verwendung von Chlorwasserstoffsaure 
Oder dergleichen auszuwaschen. Aktivkohle steht in Form von Partikeln, Fasem, Pulver und dergleichen zur 
Verfiigung. Jede dieser F<Kraen laBt sich verwenden, solange Verunreinigungen, wie Fe und dergleichen, nicht 
eingeschlossen sind. 

Die Aktivkohlebehandlung erfolgt normalerweise nach dem Verdampfen und Trocknen oder Konzentrieren 
der eluiertes Kobalt enthaltenden wiQrigen Kobaltchloridlosung worauf Wasscr zur Einstellung des pH-Wertes 
auf 0 bis 6 zugesetzt wird Die Verfahrensschritte brauchen jedoch nicht notwendigerweise in dieser Reihenfolge 
durchgefuhrt zu werdea Die Aktivkohlebehandlung kann zu einem beliebigen Zeitpunkt von der Kobalteludon 
bis zur elektrolytischen Raffination erfolgen. 

Der pH-Wert der so hergestellten waBrigen Kobaltch]oridl5sung wird zur Verwendung als Elektrolyt auf 
einen Wert von 0 bis 6. vorzugsweise von 1 bis 4, eingestell t Wenn der pH-Wert unter 0 liegt, wird die Menge des 
entwickelten Wasserstoffs grdBer, und der Stromwirkungsgrad wird in unerwunschter Weise gesenkt Ein 
pH- Wert von mehr als 6 wird nicht bevorzugt, weil Kobalt als Kobalthydroxid ausf allt 

Die Kobaltkonzentration wird in dem Elektrolyten wahrend der elektrolytischen Raffination bei 10 bis 160 g/l, 
vorzugsweise 30 bis 130 g/l, gehalten. Eine Kobaltkonzentration von weniger als 10 g/l wird nicht bevorzugt, 
weil die Menge an entwickeltcm Wasserstoff groBer wird, was mit einem niedrigeren Stromwirkungsgrad 
einhergeht; auBerdem steigen die Konzentrationen der Verunreinigungen in dem elektrochemisch abgeschiede- 
nen Kobalt an. Wenn die Kobaltkonzentration fiber 160 g/l liegt, fallt Kobaltchlorid aus, was einen unerwfinsch- 
ten EinfluB auf die elektrochemisdie Abscheidung hat 

Die Stromtfichte sollte im Bereich von 0,00t bis 0,1 A/cm^ liegea Die Verwendung eincr Stromdichte von 
weniger als 0,001 A/cm^ senkt die Produktivitat; sie ist nicht effizient Uegt die Stromdichte bei mehr als 0,1 
A/cm^ steigen die Verunreinigungskonzentrationen m dem elektrochemisch abgeschiedenen Kobalt an; auBer- 
dem wird der Stromwirkungsgrund in unerwunschter Weise gesenkt 

EHe Temperatur fOr die elektrolytische RafBnation liegt im Berek^ von 10 bis 90**C und vorzugsweise im 
Bereidi von 35 bis 55*C Unter 10**C nimrat der Stromwirkungsgrad ah. Oberhalb von 90*C wird die Verdamp- 
f ung des Elektrolyten in unerwflnschter Weise hef tig. 

Ein Rohkobalt wirtl als Anode benutzt Als Kathode kann ein Blech aus Kobalt, Utan oder dergleichen 
verwendet werden. 

Zu den fOr die elektrolytische Zelle geeigneten Werkstoffen gehdren Vinylchlorid, Polypropylcn und Poty- 
ethyiea 

Vorzugsweise werden bei der elektrolytischen Raffination die Anode und die Kathode durch dne Zwischcn- 
wand oder eine Anionenaustauschermembran voneinander getrennt, und die gereinigte waBrige Ldsung von 
Kobaltchlorid (die den Katholyten bildet) wird in die Kathodenseite mindestens intermittierend eingegeben, 
wahrend der Anolyt mindestens intermittierend abgezogen wird, so daB aus der Anode herausgeloste Venmrei- 
nigungen mdit in die Kathodenseite eintreten. Die Menge des zugesetzten Katholyten ist vorzugswebe minde- 
stens gleich der Menge des abgezogenen Anolyten. 

Es bestehen keine besonderen BeschrSnkungen hinsichdich der verwendeten Zwischenwand oder Anionen- 
austauschermembran. FOr die Zwischenwand eignen sich unter anderem TOLTER CLOTH PP-2020 und PP-lOO" 
(hergestellt von der Firma YASUZUMI ROSHI KJCX TEBIRON 1010" und dergleichen. Als Anionenaustau- 
schermembran kdnnen unter anderem "AIONACK MA-3475" (hergestellt von der Furma MUROMACHI KA- 
GAKU KJC) und dergleichen verwendet werden. 

Der abgezogene Anolyt kann imigewalzt werden, um wiederverwendet zu werden, nachdem seine Chlorwas- 
serstoffsSure-Konzentration auf 7 bis 12N eingestellt ist, worauf er mit dem Anionenaustauscherharz in Kontakt 
gebracht wird. Auf diese Weise kann die elektrolytische Raffination kontinuiertich durchgefQhrt werden. 

Unter dem Begriff "mindestens intermittierend" soil vorliegend "kontinuiertich oder in Intervallen* verstanden 
werden. 

Durch die elektrolytische Raffination werden kleinere Mengen der radioaktiven Elemente, wie U, Hi, die in 
dem Elektrolyten verbleiben, von Kobalt abgetrennt 

Das gewonnene, elektrochemisch abgeschiedene Kobalt wird in einem VakuumschmelzprozeB, beispielsweise 
durch Elektronenstrahlschmelzen oder dergleichen. eingeschmolzen, um darin enthaltene kleinere Mengen an 
flQchtigen Elementen, wie Na, K und dergleichen. zu beseitigen. 

Bei dem Elektronenstrahlschmelzen wird zunachst eine Elektrode (vorliegend aus elektrochemisdi abgeschie- 
denem Kobalt) geferdgt, die dann emeut aufgeldst wird, um einen weiter gereinigten Block zu erhalten. 
wahrend des Sclunelzens der Elektrode unter einer hohen Temperatur und im Vakuum werden die vorstehend 
erw&hnten flflchtigen Komponenten verdampft Wenn beispielsweise die zu schmelzende Menge 5 kg betrSgt, 
wird das Elektronenstrahlschmelzen unter den folgenden Bedingungen ausgeffihrt: Strom: 0»7 A, Spannung: 
20 kV, Vakuum: 10"^ mmHg. Zeitdauer; 2 k 

Em auf di vorliegend beschrieben Weise hergestelltes hochreines Kobalt zeichnet sich dadurch aus, daB die 
Verunreinigungen bis auf ein Minimum beseitigt sind; es eignet sich als Targetwerkstoff fOr Haibleiteranwen- 
dungen und andere Zwecke. Es wird ein Sputtering-Target aus hochrein m Kobalt erhalten, bei dem der 
Na-Gehalt 0,05 ppm oder weniger betr^gt; der K-Gehalt 0,05 ppm oder weniger betragt; der Fe-Gehalt 1 ppm 
Oder weniger betragt; der Ni-Gehalt 1 ppm oder weniger betragt; der Cr-Gehalt 1 ppm oder weniger betragt; 
der U-Gehalt 0,01 ppb oder weniger betragt; der Th-Gehalt 0,01 ppb oder weniger betragt; der C-Gehalt 50 ppm 
oder weniger und vorzugsweise 10 ppm oder weniger, betragt; und der O-Gehalt 100 ppm oder weniger betrSgt, 
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wobei der Rest aas Kobalt und unvermeidbaren Veninreinigungen besteht 

Die Erfindung ist anhand der nachstehenden Beispiele und Vergleichsbeispiele naher erISutert, die keine 
Bnschr§akung darstelten sollea 

5 Beispiel 1 

600gRoh-Stuckkobalt mitderinTabell I angegebenen Reinheit wurden in in n Behilter eingeg ben, der 
etwa 12J5 i waBrige Chlorwassersto^saure mit einer Konzentration von 11,6N enthielt Die Temperatur wurde 
auf 95** C gesteigert Nach 7 Stunden wurde eine waBrige Kobaltchloridldsung erhalten, wobei die Chlorwasser- 

10 stoffsaurekonzentration 9N betnig und die Kobaltkonzentratk>n einen Wert von 50 g/1 hatte. 

121 dieser Ldsung wurden durch etne Polyproplyenkolonne (150 mm Ehirchmesser: 1200 mm Lange) hin- 
durchgeleitet, in die 12 1 Anionenaustauscherharz (MUROMACHI KAGAKU: DOWEX 2x8) eingebracht 
waren. Man lieB Kobalt auf dem Anionenaustauscherharz adsorbieren; danach wurde mit 12 1 ChlorwasserstofT- 
saure mit einer Konzentration von 9N gewaschen. 

15 Sodann wurden 18 1 Chlorwasserstoffsaure mit einer Konzentration von 4N durch (tie Kolonne geleitet, urn 
Kobalt zu eluieren. Die erhaltene waBrige Kobaltchloridldsung wurde bis zum Trockenzustand bei 140'*C unter 
Verwendung einer Rotationsverdampfungseinrichtung verdampft 1600 g verdampftes und getrocknetes Mate- 
rial wurden erhalten; es handelte sk:h dabet um C0CI2 • 2H20. Dieses Material wurde in reinem Wasser gelost, 
um 10 1 Losung mit einer Kobaltkonzentration von 60 g/1 zu erhalten. Nach ^nstellen des pH-Wertes der 

20 Losung auf 1 wurde die gereinigte Kobaltldsung in eine elektrolytische Zelle in einer Menge von 5 1 eingebracht 
Der restliche Teil wurde als Katholyt-Speiseldsung benutzt 

AnschlieBend wurde die elektrolytische Raffmation bei einer Stromdichte von 0,02 A/cm^ und einer Tempera- 
tur von 50*^C durchgefuhrt, wobei ein Rohkobaltblech aJs Kathode verwendet wurde. Die Anodenseite und die 
Kathodenseite waren durch eine Zwischenwand (FILTER CLOTH PP-2Q20, hergestellt von der YASUZUMI 

25 ROSHI 5K-K.) getrennt Die gereinigte waBrige Kobaltchloridldsung wurde in einer Zufuhrmenge von 120 ml/h 
eingebracht, wahrend der Anolyt mit der gieichen DurchfluBmenge wie auf der Kathodenseite abgezogen 
wurde. Nach 40 h wurden 83 g elektrochemisch abgeschiedenes Kobalt mit einer Ausbeute von 95% erhalten. 
Das elektrochemisch abgeschiedene Kobalt wurde einem Elektronenstrahl-Schmelzvorgang unterzogen; es 
wurden 79 g hochreines Kobalt gleichfalls mit der Ausbeute von 95% erhalt^ Die Reinheiten des bei den 

30 vorstehend genannten Arbeitsgangen ertialtenen Kobalts sind gleidifalls in TabeUe I angegebea 

Tabellel 



35 




Fe 


Ni 


Na 


K 


U 


Th 




AusgangsstofiT 


20 


300 


1.8 


3,4 


0,10 


0,06 


40 


CoQa - 2H2O 


0,05 


0,07 


<0,05 


<0,05 


<0,0l 


<0,01 




elektrochemisch 
abgesduedenes Co 




0,2 


<0,05 


<0,05 


<0,01 


<0,OI 


45 


nach Elektronen- 
strahlschmelzm 


oa 


0,2 


<0,05 


<0,05 


<0,0l 


<0,01 



[Einheit: ppm; U, Th : ppb] 

50 

Beispiel 2 



600 g Roh-StUckkobalt mit der in TabeUe II angegebenen Reinheit wurden in einen Behalter eingebracht, der 
etwa 12p5 1 wafirige Chlorwasserstoffsaurelosung mit einer Konzentration von 1 1;6 M entluelt Die Temperatur 
55 wurde auf 95° C gesteigert Nach 7 h wurde eine wiBrige Kobaltchloridldsung erhalten, wobei die Konzentra- 
tion der Chlorwasserstof^ure 9N betrug und die Kobaltkonzentration bei 50 g/1 lag. 

12 1 dieser Ldsung wurden durch eine Polypropylenkolonne (150 mm Durchmesser, 1200 mm Linge) hin- 
durchgeleitet, in die 12 1 Anionenaustauscherharz (MUROMACHI KAGAKU: DOWEX 2x8) emgebracht 
waren. Man lieB Kobalt auf dem Anionenaustauscherharz adsorbieren. Danach wurde mit 12 1 Chlorwasserstoff- 
60 s^ure mit einer Konzentration von 9N gewaschen. 

Als nachstes wurden 18 1 Chlorwasserstoffsaure mit einer Konzentration von 4N durch die Kolonne geleitet» 
um Kobalt zu eluieren. Die erhaltene waBrige Kobaltchloridldsung wurde bei 110**C unter Verwendung einer 
Rotationsverdampfungseinrichtung bis zum Trockenzustand eingedampft Es wurden 600 g eingedampftes und 
getrocknetes Material auf der Basis der Co-Umwandlung erhalten. Dab i handelte es sich um C0CI2 2H2O. 
65 Dieses Mat rial wurde in reinem Wasser aufgelost um 10 1 ein r Ldsung mit iner Kobaltkor.zentration von 
60g/lzu rhalten. 

NachEinstell n des pH-Wertes auf 2 wurden organischeStoff durch eine Aktivkohl behandlung beseitigt 
Die gereinigte Kobaltldsung wurde in eine Elektrolytzell in einer Meng von 5 1 eingebracht Der Rest wurde 
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als Katholyt-Speiseldsung verwendet 

Die Aktivkohle wurde rait einer Chlorwasserstoffsaure mit einer Konzentration von 6N gewaschen, urn in 
ausreichend m Umfang Verunreinigungea wie Fe, zu beseitigea 

Sodann wurde die elektrolytische Raf fination bei einer Stromdichte von 0,02 A/cra^ und einer Teraperatur von 
50*C unter Verwendung ein s Rohkobaltbleches als Kathode durchgefuhrt Die Anodenseite und die Kathod n- 5 
seite waren durch eine Zwischenwand (FILTER CLOTH PP-2020, hergesteUt von der YASUZUMI ROSHI 
ICK.) voneinander getrennt Die gereinigte waBrige Kobaltchloridlosung wurde in einer Zufuhrmenge von 
120 ml/h zugefuhrt. wahrend der Anolyt mit der gleichen DurchfluBmenge wie auf der Kathodenseite abgezo- 
gen wurde. Nach 40 h wurden 83g elektrochemisch abgeschiedenes Kobalt bei einer Ausbeute von 95% 
erhaltea Die elektrolytische Abscheidung hatte eine flache Oberflache ohne UnregelmaBigkeiten. Es kam zu 10 
keinem Abschalen des elektrolytisch abgeschiedenen Co. 

Das elekrolytisdi abgeschiedene Kobalt wurde einem Elektronenstrahl-Schmelzvoigang unterzogen, worauf 
cine maschinellc Bearbeitung zur Bildung eines Sputtering-Targets erfolgte. 

Die Reinheiten des elektrochemisch abgeschiedenen Kobalts und des Kobalts nach dem Elektronenstrahl- 
Schmelzen sind in der Tabelle II zusammengestell t J5 

Beispiel 3 

Es wurde ein Arbeitsvorgang ahnlich dem Beispiel 2 durchgefuhrt, mit der Ausnahme, daB Aktivkohle 
verwendet wurde, die nicht saurebehandelt war. Die Reinheit des auf diese Weise erhaltenen, elektrodiemisch 20 
abgeschiedenen Kobalts ist in Tabelle 11 angegeben. Es ist zu erfcennen, daB in diesem Fall der Gehalt an der 
Verunreinigung Fe hoher ist Es traten jedoch keine Probleme auf, wenn eine Aktivkohle mit einem niedrigeren 
Fe-Gehalt verwendet wurde. 

Beispiel 4 25 

Das Verfahren wurde ahnUch dem Beispiel 2 durchgefuhrt mit der Ausnahme, daB keine Aktivkohlebehand- 
lung erfolgte. Die Reinheit des auf diese Weise erhaltenen, elektrochemisch abgeschiedenen Kobalts ist in 
Tabelle II angegeben. Das Kobalt hatte im elektrochemisch abgeschiedenen Zustand erne unebene Oberflache; 
ein Teil des Kobalts Idste sich von dem Kathodenblech ab und war sehr sprdde. 30 

Tabelle II 





Fe 


Ni 


Na 


K 


U 


Th 


c 


0 


N 


H 


35 


Ausgangs- 
material 


20 


300 


1,8 


3,4 


0,10 


0,06 


100 


120 


10 


40 




Beispiel.2 (nach 
elektiolytischer 
Raffinadon) 


oa 




<a,05 


<0,05 


<0,0l 


<0,01 


10 


SO 


8 


40 


40 


Beispiel 2 (nach 

Elektronen- 

strablschmelzen) 




oa 


<0,05 


<0,05 


<0,0i 


<0,01 


6 


80 


2 


<o,i 


45 


Beispiel 3 


5,5 


0.2 


<0,05 


<0,05 


0,01 


<0,01 


10 


80 


8 


40 


SO 


Beispiel 4 




0,2 


<0,05 


<0,05 


<0,0l 


<0,01 


90 


600 


40 


100 





^JEinlicit: ppm; U, Th: ppb] 



Testdaten. die erfaalten wurden, wenn Zerstaubungen unter Verwendung der in den Beispielen 2, 3 und 4 
hergestellten Targets erfolgten, sind nachstehend angegeben. 

Zerstiubungs-Testdaten 

(1) Unter Verwendung von in den Beispielen 2, 3 und 4 hergestellten Targets wurden Zeretiubungen vorge- 
nommen. Die Verunreinigungen in den gesputt rt n Rlmen wurden mit GDMS analysiert Die Ergebnisse 
waren wie f olgt (die Gaskomponenten konnten nicht nachgewiesen werdenX 
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Tabenell! 

Ergebnisse von quantitattven Analys n der durch Sputtem von drei Arten von Targets erhaltenen Film 





Fe 


Ni 


Na 


K 


U 


Th 


Beispiei 2 


oa 




<0,05 


<0,05 


<0.01 


<0,01 


Beispiei 3 


5,0 




<0,05 


<0,05 


<0,01 


<0,01 


Beispiei 4 




0,2 


<0,05 


<0,05 


<0,0I 


<0,0l 



(Einhcit: ppm; U, Th: ppb] 



Es ist festzustelien^daB nur ini Beispiei 3 Fe in hoher Konzentratton festgestellt wurde. 

(2) Die obigen Filme wurden einer SIMS-Analyse unterzogen, um qualitativ Co, O, N und H m an^ieren. 
Obwohl die absoluten Mengen der betreffenden (Componenten. unbekannt waren, zeigte das Beispiei 2 die 
niedrigsten Werte fOr diese Komponenten. Wenn die Intensitat des Beispiels 2 als 1 gewertet wind, waren die 
relativen IntensitHten der Beispieie 3 und 4 wie folgt: 

TabeUelV 





C 


O 


N 


H 


Bei^iel 2 


I 


I 


1 


1 


Beispiei 3 


2 


I 


4 


>50 


Beispiei 4 


20 


10 


20 


>50 



(3) Die elektrischen Widerstdnde der obigen Filme wurden gemessen. Es wurden die folgenden Ergebnisse 
erzielt: 

TabeUeV 





im au^etragenea Zustand 


nach Warmebehandlung 
bei700 °C 


Beispiei 2 


35 |iQ - cm 


10 (x£2 - cm 


Beispiei 3 


36 cm 


13 - cm 


Beispiei 4 


40 (iQ-cm 


15 jiQ- cm 



Das Verfahren gemaB Anspnich 1 erlaubt es, hochreines Kobalt mit einer Reinheit von 5N oder hdher in 
stabiler Qualitat und auf einfache Weise mit niedrigem Kostenaufwand herzustellen, indem ein Anionenaus- 
tauschprozeB in Kombination mit einem elektroiytischen Raffinationsverfahren verwendet wird, wobei femer 
gegebenenfalls zusatzlich ein Vakumschmelzverf ahren vorgesehen werden kann. 

Das Verfahren des Anspruchs 5 zeichnet sich durch im wesenttichen die gleichen Vorteile aus; es sieht 
zusatzlich eine Aktivkohlebehandlung vor. 

Das erhaltene hochreine Kobalt eignet sich als Sputtering-Target-Werkstoff fur die Herstellung von Halblei- 
ter-Anordnungen und andere Zwecke. 

PatentansprQche 

LVerfahrenzumErzeugenvonhochr in m Kobalt, bei dem: 

a) eine waBrige Ldsung von Kobaltchlorid, die ein Chlorwasserstoffsaurekonzentration von 7 bis 12N 
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hat und mindestens Fe und/oder Ni als Verunreinigung enthalt, mit einem Anionenaustauscherharz in 
Kontakt gebracht wird so daB Kobalt von dem Anionenaustauscherharz adsorbiert wird; 

b) das Kobalt unter Verwendung von Chlorwasserstoffs^ure mit einer Konzentration von 1 bis 6N als 
Outionslosung eluiert wird; 

c) die eluiertes K bait enthaitende Losung verdampft und getrocknet oder auf andere Weise k nzen- 5 
triert wird und cine gereinigte waBrige L6sung von Kobaltchlorid mit einem pH-Wert von 0 bis 6 
erzeugt wird; und 

d) eine elektroiytische Raffination unter Verwendung der gereinigten wa&rigen Losung ab Elektrolyt 
durchgefOhrt wird, urn elektrochemisch abgeschiedenes Kobalt zu erhalten. 

Z Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB Anode und Kathode durch eine Zwischenwand lo 
oder eine Anionenaustauschermembran getrennt sind und die gereinigte waBrige Losung von Kobaltchlo- 
rid in die Kathodensette mindestens tntermittierend eingegeben wird, wahrend der Anolyt mindestens 
intermittierend abgezogen wird 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB der abgezogene Anolyt mit dem Anionenaus- 
tauscherharz in Kontakt gebracht wird, nachdem seine Chlorwasserstoffsaurekonzentration auf 7 bis 12N is 
eingestellt wurde. 

4. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet daB das elektrolytisch abgeschiedene Kobalt 
vakuumgeschmoteen wird. 

5. Verfahren zum Erzeugen von hochreuiem Kobalt, bei dem: 

a) eine w^rige Losung von Kobaltchlorid, die eine Chlorwasserstoffszlurekonzentration von 7 bis 1 2N 20 
hat und mindestens Fe und/oder Ni als Verunreinigung enthalt, mit einem Anionenaustauscherharz in 
Kontakt gebradit wird, so daB Kobalt von dem Anionenaustauscherharz adsorbiert wird; 

b) das Kobalt unter Verwendung von Chiorwasserstoffsaure mit einer Konzentration von i bis 6N als 
Elutionsldsung eluiert wird; 

c) die eluiertes Kobalt enthaitende Ldsung verdampft und getrocknet oder auf andere Weise konzen- 25 
triert wird und eine gereinigte waBrige Ldsung von Kobaltchlorid mit einem pH-Wert von 0 bis 6 
erzeugt wird; 

d) in der gereinigten w^rigen Ldsung von Kobaltchlorid vorhandene organische Stoffe durch Behand- 
lung mit Aktivkohle beseitigt werden; und 

e) eine elektro^tische Raffination unter Verwendung der gereinigten w^Brigen Ldsung als Elektrolyt 30 
durchgefuhrt wird, um elektrodiemisch abgeschiedenes Kobalt zu erhalten. 

& Verfahren zum Erzeugen von hodireinem Kobal^ bei dem: 

a) eine waBrige Ldsung von Kobaltchlorid, die eine Chlorwasserstoffsaurekonzentratkin von 7 bis 12N 
hat und mindestens Fe und/oder Ni, Alkaiimetalle, wie Na und K, sowie radioaktive Metalle, wie U und 
Th, als Verunreinigungen enthalt, mit einem Anionenaustausdierharz in Kontakt gebracht wird, so daB 35 
Kobalt sowie Fe und U von dem Anionenaustauscherharz adsorbiert werden; 

b) das Kobalt unter Verwendung von ChlorwasserstofFs§ure mit einer Konzentration von 1 bis 6N als 
Outionsidsung eluiert wird; 

c) die eluiertes Kobalt enthaitende Ldsung verdampft und getrocknet oder auf andere Weise konzen- 
triert wird und eine gereinigte w§Brige Ldsung von Kobaltchlorid mit einem pH-Wert von 0 bis 6 40 
erzeugt wird; 

d) in der gerdnigten waBrigen Ldsung von Kobaltchlorid vorhand^e, von dem Anionenaustauscher- 
harz abgeleitete organische Stoffe durch Behandlung mit Aktivkohle beseitigt werden; und 

e) eine elektroiytische Raffination unter Verwendung der gereinigten w^Brigen Ldsung als Elektrolyt 
durchgefuhrt wird, um elektrochemisch abgeschiedenes Kobalt zu erhalten. 45 

7. Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeidmet, daB Anode und Kathode durch eine 
Zwischenwand oder eine Anionenaustauschermembran getrennt stnd und die gereinigte waBrige Ldsung 
von Kobaltchlorid in die Kathodenseite mindestens intermittierend eingegeben wird, wahrend der Anolyt 
mindestens intermittierend abgezogen wird. 

8. Verfahren nach Ansprudi 7, dadurch gekennzeichnet, daB der abgezogene Anolyt rait dem Anionenaus- 50 
tauscherharz in Kontakt gebracht wird, nachdem seine Chlorwasserstoffs^urekonzentration auf 7 bis 12N 
eingestellt wurde. 

9. Verfahren nach Anspnu:h 5 oder 6. dadurch gekennzeichnet, daB das elektrolytisch abgeschiedene Kobalt 
vakuumgeschmolzen winL 

la Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Aktivkohle zuvor mit einer Saure 55 
befaandeltwird. 

IL Verf alien nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet. daB die Aktivkohlebehandlung zu einer 
beliebigen 2^it von der Kobaltelution bis zum elektrolytischen Raffinieren erfolgt 

iZ Sputtering-Target aus hochreinem Kobalt, bei dem der Na-Oehalt 0,05 ppm oder weniger betragt; der 
K-Gehalt 0/)5 ppm oder weniger betragt; der Fe-Gehalt 1 ppm oder weniger betragt; der Ni-Gehalt 1 ppm 60 
Oder weniger betragt; der Cr-Gehalt 1 ppm oder wenig^ betragt; der U-Gehalt 0,01 ppb oder weniger 
betrSgt; der Th-Gehalt 0,01 ppb oder weniger betragt; der C-Gehalt 50 ppm oder weniger betrigt und der 
O-Gehalt 100 ppm oder w niger betragt; und bei dem der Rest aus Kobalt und unvermeidbaren Verunreini- 
gungen besteht 

13. Sputtering-Target aus hochreinem Kobalt, bei dem der Na-Gehalt 0,05 ppm oder weniger betr^; d r 65 
K-Gehalt 0,05 ppm oder weniger betragt; der Fe-Gehalt 1 ppm od r weniger betrigt; der Ni-Gehalt 1 ppm 
Oder weniger betragt; der Cr-Gehalt i ppm oder weniger betrSgt; der U-Gehalt 0,01 ppb oder weniger 
betragt; der Th-Gehalt 0,0 1 ppb oder weniger betragt; der C-Gehalt 10 ppm oder weniger betragt und der 
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O-Gehait 100 ppm oder weniger betragt; und bei dem der Rest aus ICobalt und unvermeidbaren Verunreini- 
gungen besteht 
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